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Destinataire: 


NOTIFICATION D'ELECTION 
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en sa qualite d'office elu 


Date d'expedition Go ur/mo is/an nee) 
15aout2001 (15.08.01) 


Demande Internationale no 
PCT/FROO/02653 


Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
B 13335.3 PA 


Date du depot international (jour/mois/annee) 

26 septembre 2000 (26.09.00) 


Date de priorite (jour/mois/annee) 

27 septembre 1999 (27.09.99) 


Deposant 




LUMIA, Guy etc 




1. L' office designe est avise de son election qui a ete faite: 




fx] dans la demande d'examen preliminaire international presentee a I'administration chargee de I'examen preliminaire 
international le: 


17 mars 2001 (17.03.01) 


| | dans une declaration visant une election ulterieure deposee aupres du Bureau international le: 


2. Selection Q(] a ete faite 




Q j n'a pas ete faite 




avant I'expiration d'un delai de 19 mois a compter de la date de priorite ou, lorsque la regie 32 s'applique, dans le delai vise 
a la rdgle 32.2b). 


Bureau international de I'OMPI 
34, chemin des Colombettes 
121 1 Geneve 20. Suisse 


Fonctionnaire autorise 

Antonia Muller 
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TRAITE DE 



PERATION EN MATIERE D&BREVETS 



ExpSditeur : le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 

NOTIFICATION RELATIVE 
A LA PRESENTATION OU A LA TRANSMISSION 
DU DOCUMENT DE PRIORITE 

(instruction administrative 411 du PCT) 


Destinataire: 

AUD1ER, Philippe 

r/n RRFVATOMF 

U/O DnCVMIUIVIC 

3, rue du Docteur Lancereaux 

F-75008 PARIS 

FRANCE 


Date d'expedition (jour/mois/annee) 

01 novembre 2000(01.11.00) 




Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
B 13335.3 PA 


NOTIFICATION IMPORTANTE 


Demande internationale no 
PCT/FR00/02653 


Date du depot international Go ur/mo is/an nee) 

26 septembre 2000 (26.09.00) 


Date de publication internationale (jour/mois/annee) 
Pas encore publiee 


Date de priorite (jour/mois/annee) 

27 septembre 1999 (27.09.99) 


Deposant 

COMMISSARIAT A L'ENERGIE ATOMIQUE etc 



1. La date de reception (sauf lorsque les lettres "NR" figurent dans la colonne de droite) par le Bureau international du ou des 
documents de priorite correspondant a la ou aux demandes enumerees ci-apres est notifiee au deposant. Sauf indication 
contraire consistant en un asterisque figurant a cote d'une date de reception, ou les lettres "NR", dans la colonne de droite, 
le document de priorite en question a ete presente ou transmis au Bureau international d'une maniere conforme d la 
regie 17.1. a) ou b). 

2. Ce formulaire met a jour et remplace toute notification relative a la presentation ou a ia transmission du document de priorite 
qui a ete envoyee precedemment. 

3. Un asterisque(*) figurant a cote d'une date de reception dans la colonne de droite signale un document de priorite presente 
ou transmis au Bureau international mais de maniere non conforme a la regie 17.1. a) ou b). Dans ce cas, I'attention du 
deposant est appelee sur la rdgle 17.1.c) qui stipule qu'aucun office designe ne peut decider de ne pas tenir compte de la 
revendication de priorite avant d'avoir donne au deposant la possibilite de remettre le document de priorite dans un d6lai 
raisonnable en I'espece. 

4. Les lettres M NR" figurant dans la colonne de droite signalent un document de priorite que le Bureau international n'a pas 
recu ou que le deposant n'a pas demande a Poffice recepteur de preparer et de transmettre au Bureau international, 
conformement a la regie 17.1. a) ou b), respectivement. Dans ce cas, rattention du deposant est appelee sur la regie 17.1.c) 
qui stipule qu'aucun office designe ne peut decider de ne pas tenir compte de la revendication de priorite avant d'avoir donne 
au deposant la possibilite de remettre le document de priorite dans un delai raisonnable en I'espece. 



Date de priorite Demande de priority n 

27 sept 1999(27.09.99) 99 12003 



Pays f office regional ou 
office recep teur selon le PCT 

FR 



Date de reception du 
document de priorit6 

17octo 2000(17.10.00) 



Bureau int matt nal de POMPI 
34, chemin des Colombettes 
1211Genev 20, Suiss 

no de telecopieur (41-22) 740.14.35 


Fonctionnaire autoris£: — ^ /C^— — — 

Jl — - — 


Simin Baharlou 
no de telephone (41-22) 338.83.38 



Formulaire PCT/IB/304 (juillet 1998) 



003624585 
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TRAITE DE COOPERATION EN MATIERE DEBREVETS 



WO 01/23155 
PCT/FROO/02653 



Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 



AVIS INFORMANT LE DEPOSANT DE LA 
COMMUNICATION DE LA DEMANDE 
INTERNATIONALE AUX OFFICES DESIGNES 

(regie 47.1.c), premiere phrase, du PCT) 



Date d'expedition (jour/mois/annee) 
05 avril 2001 (05.04.01) 



Destinataire: 

AUDIER, Philippe 
c/o Brevatome 

3, rue du Docteur Lancereaux 
F-75008 Paris 
FRANCE 



BREVATOME 



1 3 AVR. 2001 



3, rue du Docteur Lancereaux 
75QOR PA pio 



Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
B 13335.3 PA 


AVIS IMPORTANT 


Demande internationale no 

PCT/FROO/02653 


Date du depot international (jour/mo is/an nee) 

26 septembre 2000 (26.09.00) 


Date de priorite Gour/mois/annee) 

27 septembre 1999 (27.09.99) 


Deposant 

COMMISSARIAT A L'ENERGIE ATOMIQUE etc 



1. II est notifie par la presente qu'a la date indiquee ci-dessus comme date d'expedition de cet avis, le Bureau international a 
communique, comme le prevoit rarticle 20, la demande internationale aux offices designes suivants: 

AU,KP,KR,US 

Conformement a la regie 47.1. c), troisieme phrase, ces offices acceptent le present avis comme preuve determinants 
du fait que la communication de la demande internationale a bien eu lieu a la date d'expedition indiquee plus haut, et le 
deposant n'est pastenu de remettre de copie de la demande internationale a I'office ou aux offices designes. 

2. Les offices design6s suivants ont renonce a I'exigence selon laquelle cette communication doit etre effectuee a cette date: 

AE^AG^L^AM^P^^AZ^A^B^G^R^Y^Z.CA^CH^N^R^CU^CZ^E^K^M^Z^A^E^P^ES, 
FIGB^D^E^H^GM^HR^U.IDJLJNJSJP^KE^CKZ.LCLK^R^LS^T^U.LV^MA^MD^G^K, 

MN,MW,MX,MZ,NO,NZ,OA,PL,PT,RO,RU,SD,S^ 
La communication sera effectuee seufement sur demande de ces offices. De plus, le deposant n est pas tenu de remettre 
de copie de la demande internationale aux offices en question (regie 49.1)a-bis)). 

3. Le present avis est accompagne d'une copie de la demande internationale publiee par le Bureau international le 
05 avril 2001 (05.04.01) sous le numero WO 01/23155 

RAPPEL CONCERNANT LE CHAPITRE II (article 31.2)a) et regie 54.2) 

Si le deposant souhaite reporter I'ouverture de la phase nationale jusqu'a 30 mois (ou plus pour ce qui concerne certains 
offices) a compter de la date de priorite, la demande d'examen preliminaire international doit etre presentee a 
I'administration competente chargee de I'examen preliminaire international avant I'expiration d'un delai de 19 mois a 
compter de la date de priorite. 

H appartient exclusivement au deposant de veiller au respect du delai de 19 mois. 

II est a noter que seul un deposant qui est ressortissant d'un Etat contractant du PCT lie par le chapitre II ou qui y a son 
domicile peut presenter une demande d'examen preliminaire international. 

RAPPEL CONCERNANT L'OUVERTURE DE LA PHASE NATIONALE (article 22 ou 39.1)) 

Si le deposant souhaite que la demande internationale procede en phase nationale, il doit, dans le delai de 20 mois ou 
de 30 mois, ou plus pour ce qui concerne certains offices, accomplir les actes mentionnes dans ces dispositions aupres 
de chaque office designe ou elu. 

Pour d'autres informations importantes concernant les delais et les actes a accomplir pour I'ouverture de la phase 
nationale, voir I'annexe du formulaire PCT/IB/301 (Notification de la reception de I'exemplaire original) et le volume II 
du Guide du deposant du PCT. 



Bureau internati nal de TOMPI 


Fonctionnaire autorise 








34, chemin des Colombettes 


J. Zahra 




121 1 Geneve 20, Suiss 






no de telecopieur (41-22) 740.14.35 


no de telephone (41-22) 338.83.38 




Formulaire PCT/IB/308 Quillet 1996) 




3929809 
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RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Demande Internationale No 

PCT^^OO/02653 



A. CLASSEMENT DE L'OBJET DE LA DEMANI 

CIB 7 B27K7/00 



Seton la classification internationale des brevets (CIB) ou a la fois selon la classification nationate et la CIB 




B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minimale consuttee (systeme de classification suivi des symboles de dassement) 

CIB 7 B27K A62D 



Documentation consultee autre que la documentation minimate dans la mesure ou ces documents relevent des domaines sur lesquete a porte la recherche 



Base de donnees etectronique consultee au cours de la recherche internationale (nom de la base de donnees, et si realisable, termes de recherche utilises) 

CHEM ABS Data, EPO-Internal , WPI Data, PAJ 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COM ME PERTINENTS 



Categorie ° Identification des documents cites, avec, le cas echeant, Indication des passages pertinents 



no. des revendi cations visees 



WO 98 16288 A (COMMISSARIAT ENERGIE 

ATOMIQUE ;SCHRIVE LUC (FR); LABAT GILLES 

(FR)) 23 avril 1998 (1998-04-23) 

cite dans la demande 

page 15, ligne 27 -page 16, ligne 9 

page 30, ligne 25-29 

page 33; exemple 2 

-/— 



1-23 



1,2,4,23 



[7] Voir,a 



suite du cadre C pour la fin de la lisle des documents 



ID 



Les documents de families de brevets sont indiques en annexe 



° Categories speciales de documents cites: 

■A* document defintssant I'etat general de la technique, non 

considere comme particulierement pertinent 
■E* document anterieur, mais publie a la date de depot international 

ou apres cette date 
■L* document pouvant jeter un doute sur une revendication de 

priorite ou cite pour determiner la date de publication d'une 

autre citation ou pour une raison speciale (telle qu'indiquee) 
•O" document se referant a une divulgation orate, a un usage, a 

une exposition ou tous autres moyens 
'P' document publie avant la date de depot international, mais 

posterieurement a la date de priorite revendiquee 



•T' document ulterieur publie apres la date de depot international ou la 
date de priorite et n'appartenenant pas a Fetat de la 
technique pertinent, mais cite pour comprendre le principe 
ou la theorie constituant la base de Pinvention 

•X" document particulierement pertinent; Tinven lion revendiquee ne peut 
etre consideree comme nouvelle ou comme impliquant une activite 
inventive par rapport au document considere isolement 

•Y* document particulierement pertinent; Tinven lion revendiquee 

ne peut etre consideree comme impliquant une activite inventive 
lorsque le document est associe a un ou plusieurs autres 
documents de me me nature, cette combinaison etant evidente 
pour une personne du metier 

"&' document qui fait partie de la meme famille de brevets 



Date a laquelle la recherche internationale a ete effectivement achevee 



11 Janvier 2001 



Nom et adresse postale de radministration chargee de la recherche internationale 
Office Europeen des Brevets, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Date d'expedition du present rapport de recherche internationale 



19/01/2001 



Fonctionnaire autorise 



Dalkafouki , A 



Formulaire PCT/ISAA210 (deuxifcme teuille) Guillet 1992) 
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RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Demande Internationale No 

PCT^^OO/02653 



C(sulte) DOCUMENTS CONSIDERES COMME^PPf INENTS 



Categorle °| Identification des documents cites, avec,le cas echeant, lindicatlondes passages pertinents 



no. des revendi cations visees 



CHEMICAL ABSTRACTS, vol. 126, no. 8, 
24 fevrier 1997 (1997-02-24) 
Columbus, Ohio, US; 
abstract no. 101255, 
MIRANDA, ANA M. ET AL: 
extraction of cork with 
-dioxane" 
XP002140558 
abrege 

& PROCESS TECHNOL. PROC 
PRESSURE CHEMICAL ENGINEERING), 
1996, 



1,2,4,23 



"High - pressure 
C02 and 1,4 



(1996), 12(HIGH 
417-422, 



US 5 364 475 A (LEVIEN KEITH L 
15 novembre 1994 (1994-11-15) 
cite dans la demande 
colonne 4, ligne 10-63 



ET AL) 



21, 



1-17, 
19-23 



CHEMICAL ABSTRACTS, vol. 91, no. 
19 novembre 1979 (1979-11-19) 
Columbus, Ohio, US; 
abstract no. 173344, 
GARCIA DEL RIO, J. R. : "Use of sulfur 
dioxide and ethylene oxide in disinfection 
of corks" 
XP002140559 
abrege 

& SEM. VITIVINIC. (1979), 34(1.712), 945, 
947, 949, 
1979, 

EP 0 395 010 A (SUNTORY LTD) 
31 octobre 1990 (1990-10-31) 
revendications 

FR 2 597 778 A (RENZ RAOUL GUY ;SULLIGER 
MAURICE SAMUEL (CH)) 
30 octobre 1987 (1987-10-30) 
revendications 



Formulairo PCT/ISA/210 (suite do la deuxieme feuille) ((uillel 1992) 
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RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 

rieriseiy nemenis retains aux irn?iiiur*s& ue laniincs ws ui cvcw 


Demande Internationale No 

PC-y^ 00/02653 


Document brevet cite 
au rapport de recherche 


^Voate de 

publication 


Membre(s) de la 
famine de brevet(s) 


Date de 
publication 



WO 9816288 A 23-04-1998 FR 2754464 A 17-04-1998 

EP 0930925 A 28-07-1999 



US 5364475 A 15-11-1994 AU 5930494 A 09-02-1995 

CA - 2121095 A 31-01-1995 



EP 0395010 A 31-10-1990 



FR 2597778 A 30-10-1987 



AT 


101817 


T 


15-03-1994 


AU 


630444 


B 


29-10-1992 


AU 


5388190 


A 


08-11-1990 


CA 


2015419 


A 


26-10-1990 


DE 


4013219 


A 


22-11-1990 


Uh 


oyuuo/o/ 


n 
U 




DE 


69006767 


T 


01-06-1994 


DK 


395010 


T 


09-05-1994 


ES 


2019562 


A 


16-06-1991 


ES 


2051405 


T 


16-06-1994 


FR 


2646372 


A 


02-11-1990 


GB 


2230956 


A,B 


07-11-1990 


IT 


1240633 


B 


17-12-1993 


JP 


2673382 


B 


05-11-1997 


JP 


3047701 


A 


28-02-1991 


PT 


93857 


A,B 


20-11-1990 


US 


5174956 


A 


29-12-1992 


US 


5352417 


A 


04-10-1994 


CH 


666886 


A 


31-08-1988 



JP 8059472 A 05-03-1996 AUCUN 
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TRAITE r£pOOPERATION EN MATIEj^DE BREVETS 

PCT I ~~ 

r w Rccc 0 7 NOV 2001 

RAPPORT D'EXAMEN PRELIMINAIRE IN TIMATIONS 

(article 36 et regie 70 du PCT) 



A3 



Reference du dossier du deposant ou du 

mandataire 

B1 3335.3 PA 



voir la notification de transmission du rapport d'examen 
POUR SUITE A DONNER preliminaire international (formulaire PCT/IPEA/416) 



Demande intemationale n° 
PCT/FR00/02653 



Date du depot international (jour/mois/ann6e) 
26/09/2000 



Date de priorite Qour/mois/ann6e) 
27/09/1999 



Classification intemationale des brevets (CIB) ou a la fois classification nationale et CIB 
B27K7/00 



Deposant 

COMMISSARIAT A L'ENERGIE ATOMIQUE et al. 



1. Le present rapport d'examen preliminaire international, etabli par I'administaration chargee de I'examen preliminaire 
international, est transmis au deposant conformement a I'article 36. 

2. Ce RAPPORT comprend 5 feuilles, y compris la presente feuille de couverture. 

S tl est accompagne d'ANNEXES, c'est-a-dire de feuilles de la description, des revendications ou des dessins qui ont 
ete modifiees et qui servent de base au present rapport ou de feuilles contenant des rectifications faites aupres de 
I'administration chargee de I'examen preliminaire international (voir la regie 70.16 et I'instruction 607 des Instructions 
administratives du PCT). 

Ces annexes comprennent 2 feuilles. 



3. Le present rapport contient des indications relatives aux points suivants: 



d'application industrielle 



I 


El 


II 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 


□ 


VIII 


□ 



Declaration motivee selon Particle 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibility 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 



Date de presentation de la demande d'examen preliminaire 
intemationale 

17/03/2001 


Date d'achevement du present rapport 
02.11.2001 


Nom et adresse postale de I'administration chargee de 
I'examen preliminaire international: 

^ Office europeen des brevets 
/JS) D-80298 Munich 

®/ 7 Tel. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 
Fax: +49 89 2399 - 4465 


Fonctionnaire autorise /^^^^ 

Tiercet, M ({ }) 
N°'de telephone +49 89 2399 8977 



Formulaire PCT/IPEA/409 (feuille de couverture) (janvier 1 994) 
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# 



RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande internationale n° PCT/FR00/02653 



I. Bas du rapport 

1 . En ce qui concerne les elements de la demande internationale (les feuilles de remplacement qui ont 6t6 remises 
a f'office rScepteur en reponse a une invitation faite conformement 3 i'articie 14 sont considerees dans le present 
rapport comme "initiaiement depos6es" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'elles ne contiennent 
pas de modifications (regies 70. 16 et 70. 17)): 

Description, pages: 

1-44 version initiale 



Revendications, N°: 

1-18 version initiate 

19-23 regue(s) le 



1 9/1 0/2001 avec la lettre du 11/1 0/2001 



Dessins, feuilles: 

1/3-3/3 version initiale 



2. En ce qui concerne la langue, tous les elements indiques ci-dessus etaient k la disposition de I'administration ou 
lui ont ete remis dans la langue dans laquelle la demande internationale a 6te deposee, sauf indication contraire 
donnee sous ce point. 

Ces Elements etaient a la disposition de I'administration ou lui ont ete remis dans la langue suivante: , qui est : 

□ la langue d'une traduction remise aux fins de la recherche internationale (selon la regie 23.1 (b)). 

□ la langue de publication de la demande internationale (selon la regie 48.3(b)). 

□ la langue de la traduction remise aux fins de I'examen preliminaire internationale (selon la r6gle 55.2 ou 
55.3). 

3. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acide amines divulguees dans la demande 
internationale (le cas ecfteant), Texamen pr6liminaire internationale a et6 effectue sur la base du listage des 
sequences : 

□ contenu dans la demande internationale, sous forme 6crite. 

□ d6pos§ avec la demande internationale, sous forme d6chiffrable par ordinateur. 

□ remis ulterieurement & I'administration, sous forme ecrite. 

□ remis ulterieurement & I'administration, sous forme dSchiffrable par ordinateur. 

□ La declaration, selon laquelle le listage des sequences par 6crit et fourni ulterieurement ne va pas au-del& 
de la divulgation faite dans la demande telle que d§pos6e, a 6te fournie. 

□ La declaration, selon laquelle les informations enregistr^es sous d£chiffrable par ordinateur sont identiques 3 
celles du listages des sequences Pr6sente par ecrit, a §te fournie. 



Formulaire PCT/IPEA/409 (cadres l-VIII, feuille 1) (jiiiilet 1998 ) 
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RAPPORT D'EXAMEN 

PRELIMINAIRE INTERNATIONAL Demande Internationale n° PCT/FR00/02653 



4. Les modifications ont entrain^ I'annulation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications, n 08 : 

□ des dessins, feuilles : 

5. □ Le present rapport a ete formule abstraction faite (de certaines) des modifications, qui ont ete considerees 

comme allant au-dela de I'exposS de Tinvention tel qu'il a 6te depose, comme il est indique ci-apr&s (regie 
70.2(c)) : 

(Toute feuil/e de remplacement comportant des modifications de cette nature doit etre indiquee au point 1 et 
annexee au present rapport) 



6. Observations complementaires, le cas echeant : 



V. Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, Tactivite inventive et la possibilit * 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 

1. Declaration 



Nouveaute 


Oui : 


Revendications 


1-21 




Non : 


Revendications 


22-23 


Activite inventive 


Oui : 


Revendications 


1-21 




Non : 


Revendications 


22-23 


Possibility d'application industrielle 


Oui : 


Revendications 


1-23 




Non : 


Revendications 





2. Citations et explications 
voir feuille separee 



Formulaire PCT/IPEA/409 (cadres l-VIII, feuille 2) Quillet 1998) 
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RAPPORT D'EXAMEN Demande Internationale n° PCT/FR00/02653 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL - FEUILLE SEPAREE 



Ad V: 

1 . II est fait reference aux documents suivants: 

D1: CHEMICAL ABSTRACTS, vol. 91, no. 21, 19 novembre 1979, abstract no. 
173344; GARCIA DEL RIO, J. R. 
D2: WO-A-9816288 

2. De D1 , un procede de disinfection du liege est connu, qui comprend la mise en 
contact du liege avec un fluide dense sous pression (C02) et additionne d'un 
cosolvant (oxyde d'ethylene). D1 decrit done toutes les caracteristiques de la 
revendication independante 23. 

Pour manque de nouveaute la revendication 23 ne remplit pas la condition de 
I'Article 33(2) PCT. 

3. De D2, en particulier figure 2 et description correspondante, une installation selon 
la revendication independante 22 est connue, qui comprend des moyens de mise 
en contact du materiau a traiter (1 , 2) sous forme d'autoclaves, des moyens de 
liquefaction (16), une pompe (5), un echangeur supercritique (7), des separateurs 
(11, 12, 13) pour separer le materiau traite et les composes extraits et des 
moyens de recyclage (15) du fluide. Comme la reference a un procede ne peut 
distinguer une installation connue, D2 decrit toutes les caracteristiques de la 
revendication 22. 

Pour manque de nouveaute la revendication 22 ne remplit pas la condition de 
I'Article 33(2) PCT. 

4. Compare a D1 , considere comme document le plus proche, qui decrit un procede 
de traitement du liege qui comprend la disinfection avec un melange de dioxyde 
de carbone et d'oxyde d'ethylene a une temperature de 55 °C, la revendication 1 
comme caracteristique nouvelle present une combinaison specifique de pression 
et de temperature. La nouvelle caracteristique permet I'extraction selective du 
liege de composes organiques contaminants responsables de gouts indesirables 
sans que des composes souhaitables ne soient affectes. Aucun des documents 



Formulaire PCT/Feuiile s6paree/409 (feuille 1) (OEB-avril 1997) 
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RAPPORT D'EXAMEN Demande Internationale n° PCT/FR00/02653 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL ■ FEUILLE SEPAREE 



cites dans le rapport de recherche rVest conceme par ce probleme specifique ou 
saurait suggerer la solution. Le document CHEMICAL ABSTRACTS, vol 126, no. 
8, 24 fevrier 1997, Columbus, Ohio, US; abstract no. 101255 enseigne d'utiliser 
des pressions plus elevees afin de pouvoir extraire la suberine. La revendication 1 
est done considere comme alternative non-evidente et remplit les conditions de 
Particle 33(2) et 33(3) PCT. La meme argumentation est valable pour les 
revendications independantes 12 et 21, qui se referent a la revendication 1. 

5. La possibility d'application industrielle est evidente (Article 33(4) PCT). 
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19. Proced6 selon l r une quelconque des 
revendications 1 ^ 18 , dans lequel ledit lifege ou ledit 
mat^riau h base de lifege est mis en forme prealablement 
ou posterieurement audit traitement ou & ladite 

5 extraction par le fluide dense sous pression ; ou 
pr6alablement audit traitement m6canique et/ou 
chimique r 6ventuel pr6c6dant ledit traitement ou ladite 
extraction par le fluide dense sous pression ; ou 
post6rieurement audit traitement m6canique et/ou 
10 chimique fiventuel, suivant ledit traitement ou ladit 
extraction par le fluide dense sous pression. 

20. Proced6 selon la revendication 19 , dans 
lequel le lifege ou ledit materiau h base de lidge est 
mis sous la forme de bouchons, planches, plaques. 

15 21. Proc6d6 de fabrication de bouchons en 

lidge ou en materiau & base de li&ge, comprenant au 
moins une 6tape de traitement ou d' extraction selon 
l'une quelconque des revendications 1 h 18. 

22. Installation de fabrication de pieces en 

20 lifege ou en materiau ^ base de lifege, tels que des 
bouchons comprenant une installation de traitement ou 
d' extraction par mise en contact dudit lifege ou dudit 
materiau avec un fluide dense sous pression dans 1 s 
conditions sp6cifi6es dans l'une quelconque des 

25 revendications 1 Si 18, ladite installation comprenant : 
des moyens de mise en contact du li&ge ou d'un materiau 
h base de liege avec un fluide dense sous pression, 
sous la forme d'un extracteur ou autoclave (1) ; des 
moyens pour mettre en circulation le fluide et l'amener 

30 h l'.fitat dense et sous pression comprenant une pompe, 
un liqu4facteur et un §changeur supercritique ; des 
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znoy ns de separation pour siparer, d'une part:, des 
composes organiques xtraits du lifege ou du matiriau k 
base de li&ge, sous forme de liguide, et, d' autre part, 
le fluide sous forme gazeuse ; et des moyens de 
recyclage du fluide ainsi separ6 vers l'extracteur via 
les moyens pour mettre en circulation le fluide t 
1'amener h l'6tat dense et sous press ion. 

23. Proc€d€ de disinfection ou aseptisation 
du lidge ou d'un mat6riau & base de li&ge par mise en 
contact du lidge ou dudit mat6riau h base de lidge avec 
un fluide dense sous pression et additionn6 d'un 
cosolvant. 
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POUR SUITE v0 ' r ' a notification de transmission du rapport de recherche internationale 
(formulaire PCT/ISA/220) et, le cas echeant, le point 5 ci-apres 

A DONNER 


Demande internationale n° 

PCT/FR 00/02653 


Date du depot international (jour/mois/annee) 

26/09/2000 


(Date de priorite (la plus ancienne) 
(jour/mois/annee) 

27/09/1999 


Deposant 

COMMISSARIAT A L'ENERGIE ATOMIQUE 



Le present rapport de recherche Internationale, etabli par I'administration chargee de la recherche internationale, est transmis au 
deposant conformement a Particle 18. Une copie en est transmise au Bureau international. 

Ce rapport de recherche internationale comprend 3 feuilles. 

[X] II est aussi accompagne d'une copie de chaque document relatif a I'etat de la technique qui y est cite. 



1 . Base du rapport 

a. En ce qui concerne la langue, la recherche internationale a ete effectuee sur la base de la demande internationale dans la 
langue dans laquelle elle a ete deposee, sauf indication contraire donnee sous le meme point. 



□ 



la recherche internationale a ete effectuee sur la base d'une traduction de la demande internationale remise a Padministration. 



b. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acides amines divulguees dans la demande internationale (le cas echeant), 
la recherche internationale a ete effectuee sur la base du listage des sequences : 
[ j contenu dans la demande internationale, sous forme ecrite. 

deposee avec la demande internationale, sous forme dechiffrable par ordinateur. 



2. 
3. 



□ 
□ 
□ 
□ 

□ 

□ 
□ 



remis ulterieurement a I'administration, sous forme ecrite. 

remis ulterieurement a I'administration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

La declaration, selon laquelle le listage des sequences presente par ecrit et fourni ulterieurement ne vas pas au-dela de la 
divulgation faite dans la demande telle que deposee, a ete fournie. 

La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous forme dechiffrable par ordinateur sont identiques a celles 
du listage des sequences presente par ecrit, a ete fournie. 

II a ete estime que certaines revendications ne pouvaient pas faire I'objet d'une recherche (voir le cadre I). 
II y a absence d'unite de ('invention (voir le cadre II). 



4. En ce qui concerne le titre, 

fX] le texte est appro uve tel qu'il a ete remis par le deposant. 

| | Le texte a ete etabli par I'administration et a la teneur suivante: 



5. En ce qui concerne I'abrege, 

le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant 

□ le texte (reproduit dans le cadre III) a ete etabli par I'administration conformement a la regie 38.2b). Le deposant peut 
presenter des observations a I'administration dans un delai d'un mois a compter de la date d'expedition du present rapport 
de recherche internationale. 

6. La figure des dessins a publier avec I'abrege est la Figure n° 

| | suggeree par le deposant. [X] Aucune des figures 

| | parce que le deposant n'a pas suggere de figure. n eSt 6 P ub,ier - 

| | parce que cette figure caracterise mieux I'invention. 
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technique pertinent, mais cite pour comprendre le principe 
ou la theorie constituant la base de Pinvention 

document part icu lie rem ent pertinent; I'inven tion revendiquee ne peut 
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PROCEDE DE TRAITEMENT, ET D 9 EXTRACTION 
DE COMPOSES ORGANIOUES DU LIEGE . 
PAR UN FIiUIDE DENSE SOUS PRESS ION 

5 DESCRIPTION 

La presente invention est relative a un 
procede de traitement, d' extraction de composes 
organiques du liege par un fluide dense sous pression f 
10 en particulier par un fluide supercritique. 

Le liege est un materiau naturel, impermeable 
et leger, qui provient de l'ecorce de certaines especes 
de chenes, tels que le chene liege, qui se rencontrent, 
pour la plupart, dans les pays du pourtour 
15 mediterraneen, en Europe et au Maghreb* 

Le liege trouve notamment son utilisation 
dans la fabrication de bouchons , qui servent a boucher 
des recipients, tels que des bouteilles contenant des 
liquides destines a 1 ' alimentation , en particulier du 
20 vin. 

Le bouchon de liege est utilise pour boucher 
des bouteilles de vin depuis de tres nombreuses annees . 

Chaque annee, quinze milliards de bouteilles 
environ sont bouchees de cette maniere partout dans le 
25 monde . 

Le liege est en effet un produit naturel qui 
a des proprietes particulierement bien adaptees cl la 
conservation du vin en bouteilles. Le liege est 
elastique, resilient, compressible, presente un fort 
30 coefficient de friction, est impermeable aux liquides, 
avec une permeabilite suffisante aux gaz pour permettre 
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un echange necessaire & la maturation du produit en 
bouteille. 

Cependant , occasionnellement , certaines 
alterations de l'odeur et/ou du gout du liquide 
5 conserve, tel que le vin, viennent compromettre la 
coherence du couple naturel forme par le liege et le 
vin. 

Ces alterations sont regroupees sous le terme 
generique de « gout de bouchon » . 
10 II a ete demontre que la majorite d'entre 

elles sont totalement independantes du bouchon et 
trouvent leur origine dans le vin lui-meme ou dans sa 
preparation ou son stockage. 

Toutefois, les autres alterations proviennent 
15 du bouchon et de tres nombreux travaux ont ete realises 
partout dans le monde pour rechercher 1' origine du 
probleme et pour le resoudre. 

II a ainsi ete determine que les gouts de 
bouchon pouvaient etre globalement repartis en gouts de 
20 bouchon « vrais », en gouts de liege, et enfin en gouts 
de moisi. 

Le gout de bouchon « vrai » est un gout 
putride, rendant le vin inconsommable . Ce defaut est 
associe a la tache jaune, c'est-a-dire a la croissance 
25 d'un champignon superieur, 1 ' Armillaria mellea, 

Les planches de liege atteints de tache jaune 
sont normalement ecartees lors du premier tri de 
selection des planches de liege. 

La frequence de ce defaut serait de l'ordre 
30 de 1 pour 10 000 a 1 pour 100 000. 
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Le gout de liege provient du fait que le 
liege n'est pas inerte vis-a-vis du vin. II apporte, 
dans des proportions variables, des composants 
aromatiques , qui peuvent interagir avec le vin, soit de 

5 maniere positive, soit de maniere negative. 

La presence de gouts indesirables plus ou 
moins accentues est associee a la preparation du liege, 
notamment h la duree de stockage sur pare et aux 
conditions de bouillage. 

10 Le respect du Code International des 

Pratiques Bouchonnieres pennet de minimiser la 
frequence de ces gouts . 

La confusion est trds souvent faite entre 
« gout de bouchon » et gout de moisi. Les gouts de 

15 moisi sont des gouts de type champignons, sous-bois et 
moisi relies a la presence de molecules organiques, 
dont les plus souvent citees sont : le methyl- 
isoborneol et ses derives a 1' odeur « moisie et 
camphree » , la geosmine a odeur « terreuse » , la 

20 methylthio-ethyl-pyrazine a odeur « moisie et 
sulfuree » , les alcools et cetones insaturees en C 8 a 
odeur « champignonnee » et surtout les chloroanisoles , 
plus particulierement le 2,3,4, 6-TeCA2 , 4 , 6-TCA 
( trichloroanisole ) et le 2,3,4, 6-TeCA 

25 ( tetrachloroanisole ) . 

Ces chloroanisoles, qui sont tres odorants et 
dont le seuil de perception dans 1'eau se situe entre 
0,03 et 4 ng/1, proviennent de la methylation des 
chlorophenols peu volatils et tr£s peu odorants. Cette 

30 reaction est effectuee par un tres grand nombre de 
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moisissures et correspond a une reaction de 
detoxification des chlorophenols. 

Les precurseurs de type chlorophenols peuvent 
avoir des origines diverses et provenir de produits 
5 phy tosanit aires , de traitements insecticides, de 
pollutions atmospheriques , de reactions de degradations 
du liege, faisant suite , par exemple, a certaines 
operations de lavage par de 1 'hypochlorite . 

Afin, notamment d'eliminer autant que 
10 possible les « gouts de bouchon » , le liege est soumis 
a divers traitements, en particulier a des operations 
de nettoyage . 

Les traitements et operations de nettoyage 
interviennent a differents stades de la fabrication ou 
15 de la maintenance des objets en liege, tels que, par 
exemple, des bouchons. 

Un traitement est la suppression des micro- 
organismes du liege , responsables de la production de 
metabolites indesirables , pendant les traitements eux- 
20 memes, apres finition. 

Ainsi, avant la finition des bouchons, on 
effectue un lavage au chlore, par du chlorure de chaux 
ou de 1 'hypochlorite, suivi d'un lavage a l'acide 
oxalique, selon un procede traditionnel , ou bien un 
lavage au peroxyde (peroxyde d'hydrogene ou acide 
peracetique) , ou encore a l'acide sulfamique, ou encore 
un lavage au metabisulf ite, en employant une solution 
de S0 2 • 

Apres la finition des bouchons, on traite, 
les bouchons laves ou non, par injection de S0 2 , par de 
l'oxyde d' ethylene ou par irradiation gamma. 
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Le procede le plus courant, pour eliminer les 
composes volatils responsables des gouts , est 
1 'utilisation de l'eau chaude ou bouillante, connu sous 
le nom de « bouillage » . 
5 Ainsi, dans le procede F . BORDAS, qui date de 

1904, on place les pieces dans une enceinte chauffee a 
120 °C pendant 10 minutes / on fait ensuite le vide, puis 
on retablit la pression en laissant penetrer la vapeur 
d' eau. 

10 On porte ensuite 1' enceinte a 130 °C pendant 

10 minutes. 

Ce travail ancien n'est etaye par aucune 
donnee precise et chiffree. 

Le procede CHAMPCORK consiste a placer les 
15 pieces dans une enceinte saturee en vapeur d'eau a 
130°C et a une pression de 180 kPa pendant 18 - 20 
minutes* On retablit ensuite la pression atmospherique . 

Toutes les techniques decrites ci-dessus 
presentent de nombreux inconvenients , parmi lesquels on 
20 peut citer : 

- une faible efficacite envers les composes 
organiques responsables des gouts indesirables ; 

une efficacite incomplete vis-a-vis de 
certains micro-organismes . 
25 En outre, la plupart des techniques 

mentionnees utilisent des produits chimiques induisant 
des risques, des nuisances, et des contraintes, aussi 
bien pour le personnel qui les met en ceuvre, que pour 
1 ' environnement . 
30 Ainsi, les operateurs sont-ils exposes au 

risque d' inhalation de substances nocives, ce qui 
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entralne 1' obligation du port d'un masque, tandis que 
les effluents generes par ces traitements contiennent 
de grandes quantites de composes soufres et/ou chlores 
et doivent subir une epuration longue et couteuse avant 
5 de pouvoir etre rejetes. 

Le document de MIRANDA, Ana M. et al, « High- 
pressure extraction of cork with C0 2 and 1,4 dioxane », 
Process. Technol. Proc. (1996), 12 (High Pressure 
Chemical Engineering), pages 417 - 422, decrit un 
10 procede de traitement du liege par des melanges a haute 
pression (170 bars) de C0 2 et de dioxane, dans une 
plage de temperatures de 160°C a 180 °C. On realise de 
la sorte 1' extraction de la suberine. 

Les conditions du procede, decrites par ce 
15 document, sont totalement incompatibles avec une 
utilisation du liege, apres traitement, en particulier 
pour la fabrication de bouchons. 

Le document US-A-5 364 475 est relatif a un 
procede d ' assainissement du bois, en particulier un 
20 procede d' extraction des composes de type 
pentachlorophenol (PCP) ou d'autres composes organiques 
biocides non ioniques, dans lequel le bois est tout 
d'abord decoupe en morceaux de taille adequate, puis 
est soumis a un traitement par un fluide a l'etat 
supercritique, par exemple du C0 2 . 

Un agent modifiant ou cosolvant, choisi parmi 
le methanol , l'ethanol et 1' acetone, est, de 
preference, ajoute au fluide supercritique en une 
proportion de 1 a 10 % en poids, ce qui permet 
d'accroitre le rendement de 1 'extraction. 



WO 01/23155 PCT/FROO/02653 



Le procede de ce document ne s ' applique qu ' au 
pentachlorophenol ( trichloroanisole et 

tetrachloroanisole en sont exclus) et ne permet d'en 
extraire que des taux compatibles avec Involution 
5 potentielle de certaines normes environnementalistes 
(Toxicity Characteristic Leaching Profile level) (de 
l'ordre de 0,1 ppm) . 

L'enveloppe externe (« outer shell ») des 
troncs traites est mentionnee dans ce brevet sans qu'il 

10 soit precise s'il s'agit de liege ou meme d'ecorce car 
la couche externe dont ils parlent peut aussi etre 
constitute en partie de bois si le procede 
d' impregnation a entraine une forte penetration dans la 
matiere du PCP. En frangais comme en anglais le mot 

15 liege ou cork correspond a une definition tres precise 
d'un type de materiaux et egalement de 1' essence. Le 
chene liege ou (« cork oak ») (Quercus suber L. 1 ) 
correspond a une espece trds particulifere non 
mentionnee dans le brevet americain cite. 

20 De plus, il est indique que le produit traite 

doit etre divise en particules dont la taille ne peut 
exceder 1 a 5 mm d'epaisseur mais il est montre dans la 
table 7 qu'au dessus de 0^5 mm le rendement 
d' extraction diminue tres rapidement. 

25 Cette etape de broyage, dechiquetage est 

extremement penalisante et entraine que ce procede ne 
puisse en aucun cas etre mis en ceuvre pour traiter des 
plaques de liege ou des bouchons . 

De meme, le document DE-A-4 223 029 decrit un 

30 procede d' extraction d'huile de goudron a partir de 
bois ancien ou de dechets de bois, dans lequel le bois 
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est tout d'abord broye It une taille de 10 a 40 mm, puis 
est mis en contact avec un fluide d' extraction 
supercritique, tel que du C0 2 ou un hydrocarbure 
aliphatique de 3 a 5 atomes de carbone, pendant une 
5 duree suffisante pour reduire la concentration en huile 
de goudron jusqu'a un seuil voulu. 

Un cosolvant, tel que de 1'ethanol ou de 
1 ' isopropanol, peut etre ajoute au fluide 
supercritique, a raison de 2 a 5 % en volume par 
10 rapport a la teneur en eau du bois* 

Le document WO-A-98/162 88 concerne un procede 
et une installation d' extraction de composes 
inorganiques et/ou eventuellement organiques polluants 
par un fluide supercritique, tel que le C0 2 , a partir 
15 d'un materiau, tel que le bois* 

Les composes organiques polluants extraits 
sont, notamment les polychlorobiphenyles , les 
chlorophenols et polychlorophenols (PCP), le lindane, 
les composes organiques polyaromatiques , les 
20 insecticides, les fongicides, et autres adjuvants 
susceptibles de se trouver dans le bois. 

Un cosolvant, tel que de l'eau, peut etre 
ajoute au fluide supercritique dans les proportions de 
5 a 20 % en poids. 
25 Aucun des procedes decrits ci-dessus, mettant 

en oeuvre un fluide dense, sous pression, n'est applique 
au liege, or le liege est un materiau extremement 
specif ique, dont les proprietes sont en particulier 
differentes de celles du bois, principalement en ce qui 
30 concerne son elasticity et sa densite. 
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On peut ajouter que la constitution chimique 
du liege est tres differente de celle du bois tout 
particulierement au niveau de la composition en 
suberine, lignine et cellulose. 
5 La composition chimique du liege est 

generalement la suivante : 

4 6% de suberine (constituant principal du 
liege) La grande compressibilite et elasticity du liege 
sont dues a la presence de suberine en quantite 
10 importante . 

25% de lignine (structure des parois 
cellulaires) 

12% de cellulose et autres polysaccharides La 
cellulose du liege est sous forme libre. 
15 6% de tanins 

6% de ceroides Les ceroides repoussent l'eau 
et contribuent a 1 ' impermeabilite du liege 

5% de cendres et autres composes 

On pourra a ce propos se reporter aux 
20 documents suivants : 

A. Guillemonat. Progres recents dans 1 1 etude 
de la constitution chimique du liege. Ann. Fac. Sc. de 
Marseille, I960, 30, 4 3-54 . 

H. Pereira. Chemical composition and 
25 variability of cork from Quercus suber L. Wood Sci. 
Technol., 1988, 22 (3), 211-218. 

A titre de comparaison la composition 
chimique d'un bois sec est generalement la suivante: 

60 % de cellulose 
30 25% de lignine (structure des parois 

cellulaires ) 



WO 01/23155 



10 



PCT/FR00/02653 



15 %d' autres composes . 

C'est cette difference de constitution qui 
fait que le liege est un materiau specifique et 
5 fondamentalement different du bois . 

II ressort de 1' etude de 1'art anterieur qui 
precede, qu'il existe un besoin, non satis fait, pour un 
procede de traitement ou de nettoyage du liege, afin 

10 d'en eliminer les composes organiques contaminants, 
polluants, tels que les chlorophenols et les 
chloroanisoles responsables notamment de gouts et 
d'odeurs indesirables . 

II existe encore un besoin pour un procede de 

15 nettoyage du liege qui permette 1 ' elimination selective 
desdits produits organiques contaminants sans que 
certains autres composes organiques, tels que la 
suberine, les ceroxdes, la lignine et la cellulose, qui 
conferent au liege des proprietes souhaitables, voire 

20 indispensables, notamment en vue de son utilisation 
pour la fabrication de bouchons, ne soient affectes. 

Ce procede doit, en outre, de preference, 
simultanement assurer une elimination ou une limitation 
de la presence et de la proliferation des micro- 

25 organismes, tels que des bacteries et champignons, dans 
le liege. 

Le but de la presente invention est de 
fournir un procede de traitement du liege, qui reponde, 
entre autres, a 1' ensemble des besoins et exigences 
30 mentionnees ci-dessus. 
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Le but de la presente invention est encore de 
fournir un procede de traitement du liege, qui ne 
presente pas les defauts, desavantages , limitations, et 
inconvenients des procedes de 1'art anterieur et qui 
5 resolve les problemes des procedes de l'art anterieur. 

Ce but et d'autres encore sont atteints, 
conf ormement a 1' invention, par un procede de 
traitement du liege ou d'un materiau a base de liege, 
dans lequel on met en contact le liege ou ledit 
10 materiau a base de liege avec un fluide dense sous 
pression a une temperature de 10 a 120 °C et sous une 
pression de 10 a 600 bars • 

Par « liege » , on entend les materiaux 
constitues de liege a 1' exclusion de tout autre 
15 materiau, tandis que par materiau a base de liege 
traite par le procede selon 1' invention, on entend les 
materiaux comprenant une proportion generalement 
majoritaire de liege, les materiaux composites a base 
de liege, etc . . 

20 Comme on le verra plus loin, le liege ou le 

materiau a base de liege peut etre un materiau mis en 

forme ou non. 

Dans les conditions de temperature et de 

pression du procede de 1' invention, il est possible de 
25 nettoyer et/ou de decontaminer le liege ou le materiau 

a base de liege avec une grande efficacite. 

En d'autres termes, il est possible, grace au 

procede de 1' invention, d'extraire et/ou d'eliminer la 

quasi totalite, voire 1 ' integralite des contaminants, 
30 polluants ou composes organiques indesirables , se 

trouvant dans le liege ou le materiau a base de liege, 
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tout en n'affectant pas, ou du moins en maintenant a un 
niveau acceptable, la teneur en composes presents 
naturellement dans le liege ou le materiau a base de 
liege, tels que ceroides, suberine, lignine et 
5 cellulose. 

Or, ces composes et leurs teneurs conferent 
les proprietes necessaires et indispensables au liege 
dans la plupart de ses utilisations, en particulier 
pour la fabrication de bouchons. 

10 Les proprietes du liege, liees a ces composes 

et a leur teneur, ne sont done pas deteriorees par le 
traitement, par le precede selon 1' invention. 

Ces proprietes sont notamment des proprietes 
physiques, chimiques et organoleptiques . 

15 Le procede selon 1' invention permet d'obtenir 

un liege ou un materiau a base de liege traite dont les 
proprietes sont excellentes, et equivalentes , voire 
superieures a celles du liege ou du materiau a base de 
liege traite par les procedes de l'art anterieur, sans 

20 souffrir de leurs inconvenients . 

Ainsi, comme on 1'a deja mentionne plus haut, 
le procede decrit dans le document de MIRANDA et al., 
du fait des conditions drastiques de temperature et de 
pression qu'il implique, provoque-t-il une 

25 deterioration considerable des proprietes du liege, si 
bien que celles-ci sont totalement incompatibles avec 
une utilisation du liege apres ce traitement pour la 
fabrication de bouchons. Par ailleurs, le but poursuivi 
par ce document est f ondamentalement different, 

30 puisque, au contraire du procede selon 1' invention, il 
cherche a extraire la suberine du liege, et non a la 
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conserver dans celui-ci, afin d'en preserver les 
proprietes • 

De meme, le procede deer it dans ce document 
ne vise pas a extraire ou eliminer specif iquement les 

5 composes organiques indesirables , ce qui constitue le 
but essentiel de la presente invention. 

Selon 1' invention , 1 'utilisation du fluide a 
l'etat dense sous pression dans les conditions ci- 
dessus, permet de remplacer avantageusement et/ou 

10 d'ameliorer les procedes classiques de nettoyage et/ou 
de decontamination du liege. 

Selon 1' invention, le fluide a l'etat dense, 
sous pression, est de preference mis en contact avec le 
liege ou le materiau a base de liege a une pression de 

15 100 h 300 bars et a une temperature de 40 a 80°C. 

De preference encore, ledit fluide dense, 
sous pression, est un fluide a l'etat supercritique, 
e'est-a-dire que le fluide dense est sous une pression 
et a une temperature, telle que le fluide est a l'etat 

20 supercritique- 

Ainsi, dans le procede selon 1' invention, on 
met en oeuvre, par exemple, un compose gazeux, dans les 
conditions normales de temperature et de pression, et 
on augmente sa masse volumique en augmentant sa 

25 pression. En modifiant egalement la temperature, on va 
se placer ainsi dans le domaine ou le fluide se trouve 
a l'etat dense et sous pression, de preference, dans 
son etat supercritique- Ce - domaine peut etre facilement 
determine par l'homme du metier dans ce domaine de la 

30 technique. 
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Selon 1' invention , on peut faire varier de 
maniere controlee les proprieties extractives du fluide 
en agissant sur les deux parametres de temperatures et 
de pression, tout en restant dans le domaine dense et 
sous pression, de preference , supercritique du fluide 
en question : ainsi, 1 ' augmentation de la pression et 
de la temperature augmentent la capacite de 
solubilisation, tandis que la diminution de la pression 
diminue la viscosite et augmente la diffusivite. 

Ainsi, selon 1' invention, on peut, lors du 
traitement, effectuer des cycles de 

compression/decompression, de preference, tres rapides 
avec, par exemple, une amplitude de la variation de 
pression de 10 a 100 bars, et des intervalles de temps 
de 10 secondes a quelques minutes, par exemple, 10 
minutes, le tout, par exemple, pendant 1 a quelques 
heures, par exemple, 10 heures . 

On augmente ainsi la penetration du fluide 
solvant dans le materiau, ce qui a pour consequence 
d'ameliorer les performances du nettoyage, ainsi que 
1'assouplissement du liege a casur. 

Les avantages du procede de 1 ' invention 
decoulent , pour 1 ' essentiel , des caracteristiques 
specif iques des fluides a l'etat dense sous pression, 
en particulier, supercritique et du fait que cette 
technique peut, de maniere surprenante, s'appliquer au 
liege. 

II n'etait, en effet, absolument pas 
previsible du fait des differences considerables de 
proprietes existant entre, d'une part, le bois et, 
d' autre part, le liege, qu'un procede analogue pour 
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traiter le bois, pourrait aussi s'appliquer au lidge ou 
aux materiaux a base de liege. 

La difference de constitution existant entre 
le bois et le liege qui a ete amplement demontree plus 
5 haut fait que le liege est un materiau extremement 
specif ique, et que la mise en ceuvre d'un fluide dense 
sous pression pour traiter le liege ne peut en aucun 
cas se deduire de la mise en ceuvre de ce meme fluide 
pour traiter le bois . En outre le procede selon 

10 1' invention s' applique ci du liege provenant d'une 
espece tres particuliere d'arbre (Quercus suber L. ) qui 
subit des levages successifs afin que son ecorce 
conduise a un materiau dont les proprietes sont 
totalement differentes des ecorces des bois des autres 

15 especes . Les applications qui en decoulent s'effectuent 
dans des domaines tres differents. 

Le fluide utilise peut etre choisi, par 
exemple, parmi le dioxyde de carbone ; 1 ' hexaf luorure 

20 de soufre ; l'oxyde nitreux ; le protoxyde d' azote ; 
les alcanes legers ayant, par exemple, de un a cinq 
atomes de carbone, tels que le methane, 1' ethane, le 
propane, le butane, 1'isobutane, le pentane ; les 
alcenes, comme 1' ethylene et le propylene ; ainsi que 

25 certains liquides organiques, comme le methanol et 
l'ethanol ; etc.. 

On peut bien sur utiliser tout compose 
pouvant presenter un etat dense et sous pression, en 
particulier, supercritique, et dont 1 ' utilisation reste 

30 compatible avec le liege ou les materiaux a base de 
liege. 
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Le dioxyde de carbone est prgfere car il 
presente l'avantage d'une mise en cuvre relativement 
facile : il est bon marche, non toxique, ininf lammable 
et possede des conditions critiques facileraent 
accessibles (pression critique : p c 7,3 Mpa et 
temperature critique Tc de 31,1°C). 

Le C0 2 , a l'etat dense sous pression, liquide 
ou supercritique, solubilise la plupart des composes 
organiques de masses molaires inferieures ou egales a 
2 000 g/mole. C'est done un solvant excellent vis-^-vis 
des composes organiques, dits « indesirables », comme, 
par exemple, le pentachlorophenol (PCP) et les tri et 
tetra-chloroanisoles (TCA et TeCA) , provenant d'une 
charge naturelle contenue dans le liege et/ou d'une 
15 contamination accidentelle. 

La relative inertie chimique du C0 2 , a l'etat 
dense, le rend particulierement apte a etre mis en 
oeuvre dans un procede visant a nettoyer du liege ou un 
materiau a base de liege, notamment lorsque ce liege ou 
ce materiau est destine a fabriquer des pieces pour une 
utilisation alimentaire, comme des bouchons . 

De plus, la faible viscosite du C0 2 a l'etat 
dense, ses coefficients de diffusion eleves et sa tres 
faible tension interfaciale permettent le nettoyage de 
pieces de liege complexes par leurs formes et leurs 
caracteristiques physiques, en particulier lorsqu'on se 
trouve en presence de phenomenes d' adsorption, que ce 
soit a la surface ou au coeur de la piece. 
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On peut citer, en outre, parmi les avantages, 
d'utiliser le C0 2 en complement ou en remplacement des 
procedes classiguement mis en ceuvre : 

- une efficacite d' extraction quasi parfaite 
5 vis-ct-vis des composes organiques indesirables , grace h 

des caracteristiques physico-chimiques specifiques ; 

- un volume d' effluent residuel quasi nul, 
strictement limite a la recuperation des polluants 
extraits (dont PCP et TCA) et au recyclage du C0 2 gaz 

10 epure ; 

- une economie importante, par exemple, que 
ce soit en terme de solvant, par 1' absence de 
traitement ou de recuperation d' effluents ou encore par 
1 'utilisation de CO2 peu onereux 7 

15 - un respect de l'environnement, puisque le 

procede ne genere pas, ou tres peu r d' effluents 
aqueux ; 

- une modularity du pouvoir solvant de la 
molecule variable en fonction des conditions 

20 d' utilisation, c'est-a-dire de la pression et de la 
temperature, permettant de s' adapter a la nature des 
produits a extraire et/ou a 1 ' application recherchee. 

Autrement dit, les deux caracteristiques de 
pression et de temperature permettent de maitriser un 

25 fluide dont le pouvoir solvant est modulable en termes 
de solubilisation, notamment des composes contaminants, 
polluants, indesirables, du liege, et de cinetique 
d' extraction, notamment a 1'interieur de la matrice 
solide poreuse formant le liege, 

30 La grande volatility du C0 2 aux conditions 

(pression et temperature) normales le caracterise comme 
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un solvant sec, ne necessitant pas d'etape de sechage 
apres nettoyage. De plus, le CO z ne laisse pas de trace 
residuelle sur la piece traitee. 

traitement en atmosphere C0 2 peut 
permettre d'eviter les risgues d'oxydation et 
d'ameliorer l'etat de surface final de la piece. 

De preference, selon 1' invention, un compose, 
dit « cosolvant »» est ajoute au fluide dense, sous 
pression. L' addition d'un tel cosolvant a un fluide 
dense sous pression, dans le cadre specif igue du 
traitement du liege, n'est ni decrite, ni suggeree, 
dans l'art anterieur. 

21 a ete constate, de maniere surprenante, 
selon 1' invention, gue 1' addition d'un cosolvant au 
fluide dense, sous pression, permettait d'obtenir une 
extraction totale des composes organigues contaminants, 
polluants, autrement dit, des composes indesirables, a 
partir de liege ou d'un materiau a base de liege. 

L'ajout du cosolvant assure une extraction 
selective des composes organigues indesirables, tout en 
maintenant, comme on l'a mentionne ci-dessus, a des 
niveaux acceptables, la teneur en composes 
naturellement presents dans le liege, tels que 
ceroides, suberine, lignine et cellulose. 

En d'autres termes, l'ajout d'un cosolvant 
approprie va permettre d'orienter la select ivite de 
1' extraction vers les polluants, contaminants et 
composes organiques indesirables, gue l'on souhaite 
eliminer et extraire. 
30 En outre, il a ete constats, de maniere 

totalement surprenante, que 1' addition de cosolvant 
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entralnait, par une sorte d'effet synergique, une 
diminution de la croissance des micro-organismes tres 
nettement superieure ci celle obtenue pour le seul C0 2/ 
cette diminution de la croissance des micro-organismes 

5 peut ainsi passer d'un facteur 100 a un facteur 1 
million, lorsque l r on ajoute le cosolvant. 

Selon 1' invention , ledit cosolvant est 
choisi, par exemple, parmi l'eau, les solutions 
aqueuses, les alcools, par exemple, les alcools 

10 aliphatiques de 1 a 5 C, tels que 1'ethanol, le 
methanol , le butanol, les c^tones, telles que 
1' acetone, et leurs melanges. 

Parmi les solutions aqueuses, on peut citer 
des solutions tampons, par exemple, de phosphate et/ou 

15 hydrogenosphosphate, etc., pour stabiliser le pH du 
procede ; des solutions d'antibiotiques, telles que la 
penicilline, et/ou d' antif ongiques , pour accroitre 
1 'elimination de microorganismes ; des solutions 
d ' antioxydants , telles que l'acide ascorbique, pour 

20 stabiliser le materiau, etc. 

Selon 1' invention, ledit cosolvant est ajoute 
au fluide dense, sous pression, a raison de 0,01 a 10 % 
en poids, de preference de 0,02 a 1 % en poids, de 
preference encore de 0,02 a 0,1 % en poids. 

25 Le cosolvant, s'il s ' agit d'eau, peut se 

trouver en partie deja present dans le liege, et 1'on 
n'ajoutera alors dans le fluide supergritique que la 
quantite necessaire pour donner les concentrations 
mentionnees plus haut. 

30 Ainsi, 1' invention a, elle, egalement trait a 

un procede d' extraction selective des composes 
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organiques contaminants a partir de liege ou d'un 
materiau a base de liege , dans lequel ledit materiau a 
base de liege est traite par mise en contact avec un 
fluide dense sous pression dans les conditions de 
5 temperature et de pression selon 1' invention, un 
cosolvant etant ajoute au fluide dense sous pression. 

Les composes organiques contaminants ou 
polluants ci-dessus, auxquels peut s'appliquer le 
procede de 1' invention, sont des composes organiques 

10 susceptibles de se trouver dans le liege, et qui 
constituent des polluants ou contaminants qui doivent 
etre elimines pour permettre 1 'utilisation du liege ou 
du materiau a base de liege, sans inconvenients . 

D'autres composes organochlores , tels que le 

15 lindane, et des composes organiques polyaromatiques 
(HPA) peuvent egalement etre extraits par le procede de 
1 'invention. 

Le procede selon 1' invention est egalement 
applicable a 1' extraction de composes organiques de 

20 type triazole, pyrethroides de synthese, insecticides 
et fongicides eventuellement presents dans le liege. 

II est a noter que dans la description, par 
soucis de simplification, on a utilise les termes 
« composes organiques » au pluriel, il est bien evident 

25 que le procede selon 1' invention peut ne concerner 
qu'un seul compose organique. 

Selon 1' invention, lesdits composes 

organiques contaminants, polluants extraits sont 
essentiellement et pref erentiellement les composes 

50 organiques responsables des gouts et/ou odeurs 
indesirables . 
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Par gout ou odeur « indesirable » , on entend 
generalement un gout ou une odeur que l'on ne souhaite 
pas que le liege presente, en particulier dans les 
conditions de son utilisation , par exemple, lors d'un 
5 contact avec un liquide alimentaire . 

Un gout ou odeur « indesirable » peut 
generalement etre defini comme un gout ou une odeur 
consideree comme « desagreable » pour la plupart des 
utilisateurs . 

10 Ces composes responsables des gouts et/ou 

odeurs indesirables sont, en particulier, des 
(poly )chlorophenols et autres composes phenoliques et 
des (poly)chloroanisoles et autres derives de 
l'anisole, notamment le pentachlorophenol (PCP), le 

15 trichloroanisole (TCA) et le tetrachlorosanisole 
(TeCA) . 

Les composes/ cites ci-dessus, sont presents 
dans le liege, soit de maniere naturelle, soit de 
maniere induite. 

20 L ' extraction , realisee dans le procede decrit 

dans notre brevet, s'effectue sur des produits 
organiques ne provenant pas d'un traitement effectue de 
maniere intentionnelle comme cela est le cas sur du 
bois abattu (troncs, planches...) pour la conservation 

25 des planches et autres materiaux a base de bois qu'il 
conviendrait de depolluer dans le but d'un recyclage. 

Le procede d' extraction selon 1' invention, 
comme on 1'a deja indique plus haut permet, de maniere 
surprenante, une elimination totale, selective, des 

30 composes organiques responsables des gouts et/ou odeurs 
indesirables du liege, tout en maintenant a un niveau 
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15 



adequat la teneur en un certain nombre de composes, 
tels que ceroides, suberine, tannins, lignine et 
cellulose, conferent les qualites physiques, chimiques, 
organoleptiques et mecaniques indispensables au liege, 
en particulier, lorsque celui-ci est utilise pour la 
fabrication de bouchons. 

L' elimination des composes organiques 
indesirables et, en particulier, du TCA, sans 
simultanement eliminer les ceroides, necessaires 
notamment au bon comportement mecanique d'un bouchon en 
liege, constitue un effet surprenant du procede selon 
1' invention, et n'est ni decrit ni suggere par l'art 
anterieur . 

Le procede repond ainsi a une attente 
longtemps insatisfaite dans ce domaine de la technique 
et triomphe d'un prejuge largement repandu parmi les 
professionnels du liege, selon lequel il est impossible 
de parvenir a une elimination selective des composes 
indesirables sans affecter les composes benefiques. 
20 Selon 1' invention, dans le cadre du procede 

d' extraction, le fluide utilise est de preference du 
C0 2 et le cosolvant, choisi parmi 1'eau et les 
solutions aqueuses, est ajoute au C0 2 sous pression, a 
raison de 0,01 a 10 % en poids . 
25 Selon 1' invention, il est possible d'obtenir 

aussi bien un effet d' extraction selective des 
polluants et contaminants qu'une diminution 
(« synergique ») de la croissance des micro-organismes 
a des teneurs aussi faibles que 0,01 en poids de 
cosolvant, par exemple, de 0,02 a 1 % en poids, de 
preference de 0,02 a 0,2 % en poids. 



30 
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Les gammes de temperature et de pression 
mises en oeuvre au cours de 1' operation d' extraction ou 
de traitement peuvent varier, a la condition que le 
fluide reste tou jours un fluide dense sous pression , de 

5 preference dans un etat supercritique, de meme, comme 
on l'a indique plus haut, on peut effectuer des cycles 
de compression/decompression* 

Les gammes de temperature et de pression sont 
fonction, en particulier, de la nature du fluide 

10 utilise. 

Ces gammes de temperature et de pression ont 
deja ete mentionnees ci-dessus et s ' appliquent , en 
particulier , au C0 2 . 

De telles conditions peuvent etre maintenues 

15 pendant toute la duree du procede, ou bien seulement au 
debut du procede d' extraction ou de traitement, ou de 
telles conditions correspondant a une forte masse 
volumique et a une temperature elevee - le phenomene 
preponderant etant la solubilisation - permettent 

20 d'extraire tres rapidement les composes exterieurs a la 
matrice . 

De maniere generale, la duree du traitement 
ou de 1' extraction (c ' est-a-dire la duree pendant 
laquelle le liege ou materiau a base de liege est 

25 laisse en contact avec le fluide dense sous pression) 
est de une ou quelques minutes, par exemple, 10 
minutes, a une ou quelques heures, par exemple, 10 
heures, en fonction du debit du fluide et de la 
quantite de mater iaux a traiter. 

30 Apres quelques minutes, c 'est-a-dire, par 

exemple, apres 5 a 20 minutes, une fois les mater iaux 



WO 01/23155 



24 



PCT/FROO/02653 



soumis aux conditions de press ions et de temperatures 
du procede, 1' extraction s'effectue de fagon tres 
rapide grace a un pouvoir diffusif tres important. 

Apres avoir atteint l'equilibre, par exemple 
5 de 30 ^ 60 minutes, on peut considerer que 1' extraction 
est totale avec un rendement voisin, par exemple, de 
99,9 %. 

Les rendements d' extraction sont dans tous 
les cas tres eleves, meme pour les composes chlores, ou 

10 1'on atteint un rendement super ieur a 85 %, par 
exemple, un rendement de 98 %. 

Le taux de solvant utilise, c'est-a-dire le 
poids de fluide dense - solvant, de preference, 
supercritique, mis en ceuvre par rapport au poids de 

15 lifege ou de materiau a base de liege, est en general de 
10 a 100 kg de fluide/kg de liege ou de materiau a base 
de liege. 

Avantageusement, le procede selon 1' invention 
comprend, suite a 1' extraction ou au traitement, un 
20 recyclage du fluide, apres une ou plusieurs etapes de 
separation physico-chimiques permettant de separer le 
fluide des extraits . 

De maniere classique, les premieres etapes de 
separation consistent en une diminution de la masse 
25 volumique du fluide par une serie de detentes et 
rechauffages successifs afin de se rapprocher de l'etat 
gazeux. 

Le pouvoir solvant du fluide diminue et l'on 
recupere ainsi une partie des extraits precedemment 
30 solubilises lors de 1'etape d' extraction. 
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Ainsi, le procede, selon 1' invention , 
d' extraction ou de traitement du liege permet de 
separer physiquement en fin de traitement, d'une part, 
du liege ou un materiau a base de liege utilisable, qui 

5 represente generalement environ de 90% a 99% du 
produit initial, d'une part, des produits indesirables , 
naturels ou artificiels, organiques, representant 
environ de moins de 1 % h 10 % du produit initial dont 
la manipulation, le traitement ou 1 ' elimination peut se 

10 faire de maniere specif ique et done aisement maitrisee, 
tandis que le gaz ou fluide peut avantageusement etre 
recycle afin de realiser une nouvelle extraction ou un 
nouveau traitement. 

De ce fait, le procede de traitement ou 

15 d' extraction peut etre realise en circuit ferine ou en 
boucle, ce qui signifie, de maniere avantageuse, que 
grace a une charge initiale et constante de fluide, tel 
que C0 2 , on peut progress ivement epuiser le liege ou le 
materiau a base de liege des composes organiques 

20 indesirables, 

De maniere plus precise et suite au procede 
d' extraction proprement dit, le procede selon 
1' invention comprend avantageusement une ou plusieurs 
etapes, par exemple, jusqu'a 3 etapes de separation 

25 physicochimiques, dans lesquelles on diminue la masse 
volumique du fluide, par exemple par une serie de 
detentes et de rechauffages successifs au nombre, de 
preference de 1 a 3, afin de se rapprocher de I'etat 
gazeux. 
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Les conditions regnant dans ces etapes 
successives seront, par exemple, les suivantes : 90 
bars et 50°C, 70 bars et 40°C et 50 bars et 40°C. 

Du fait que le pouvoir isolant du fluide 
5 diminue, on recupere ainsi les extraits prec^demment 
solubilises lors de 1'etape d' extraction. 

Ces extraits se presentent sous la forme de 
liquides concentres plus ou moins fluides, et peuvent 
etre specif iquement traites et, eventuellement, 
10 detruits, s'il s'agit de polluants. 

Le gaz obtenu a 1' issue de la separation est, 
de preference, recycle vers 1'etape d' extraction, ou il 
est reconditionne, afin de le remettre dans des 
conditions de temperature et de pression pour qu'il 
15 soit dans un etat supercritique, le gaz peut ainsi etre 
tout d ' abord refroidi a la pression atmospherique, 
stocke sous forme liquide, puis rechauffe et comprime 
avant d'etre envoye dans le procede d' extraction 
proprement dit. 
20 Avant son recyclage, le gaz est de preference 

purifie, par exemple, par du charbon actif, afin 
d'eliminer les traces de produits organiques volatils 
non separes lors de l'etape precedente. 

En effet, une purification poussee du gaz est 
25 generalement necessaire, sous peine de reduire 
grandement les performances d' extraction. 

Selon 1' invention, prealablement ou 

posterieurement au traitement ou a 1' extraction par le 
fluide dense sous pression, le liege ou le materiau a 
30 base de liege peut, en outre, etre soumis a un 
traitement mecanique et/ou chimique. 
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Par traitement mecanique et/ou chiitiique / on 
entend generalement un traitement connu, tel qu'il a 
deja ete decrit ci-dessus, dans le cadre de 1' expose de 
l'art anterieur. 

5 Ce traitement est, de preference, un 

traitement par de 1'eau chaude ou bouillante, 
communement appele traitement: de « bouillage » . 

Selon 1' invention, le liege ou le materiau a 
base de liege est mis en forme prealablement ou 

10 posterieurement audit traitement ou & ladite extraction 
par le fluide dense sous pression ; ou prealablement 
audit traitement mecanique et/ou chimique eventuel, 
precedant ledit traitement ou ladite extraction par le 
fluide dense sous pression ; ou posterieurement, audit 

15 traitement mecanique et/ou chimique eventuel, suivant 
ledit traitement ou ladite extraction par le fluide 
dense sous pression. 

En d'autres termes, dans le procede selon 
1' invention, la ou les pieces a nettoyer, c'est-a-dire 

20 la ou les pieces brutes, avant ou apres emboutissage et 
avant ou apres traitement mecanique et/ou chimique, de 
preference de bouillage, sont soumises a un contact 
avec le fluide a 1'etat dense, sous pression. 

Cette mise en forme, fagonnage ou 

25 emboutissage, a pour but de mettre le liege ou le 
materiau a base de liege, generalement en liege pur, 
sous la forme voulue convenant a . 1 ' utilisation 
recherchee, il peut s'agir de planches, de bouchons 
emboutis ou moules, par exemple, de bouchons en 

30 materiaux composites, de pieces de liege entrant dans 
la fabrication d'objets ou de dispositifs a vocation 
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alimentaire, d'une part, ou non alimentaire , d' autre 
part. 

On a vu plus haut le procede de 1' invention 
convenait particulierement pour preparer un liege ou un 
5 materiau a base de liege dont les qualites sont 
optimales pour la fabrication d'un bouchon. 

Ainsi, 1' invention concerne-t-elle egalement 
un procede de fabrication de bouchons en liege ou en 
materiau a base de liege, qui comprend au moins une 
10 etape de traitement ou d' extraction, telle que decrite 
ci-dessus. 

L' invention concerne, en outre, une 
installation de fabrication de pieces en liege ou en 
materiau a base de liege, telles que des bouchons, qui 
15 comprend une installation de traitement ou d' extraction 
dudit materiau par mise en contact avec un fluide dense 
sous pression, dans les conditions specif iees ci- 
dessus . 

Cette etape pourra etre incluse dans le 
20 procede de fabrication de bouchons en un point 
quelconque de celui-ci. 

Par « substantiellement exempt » , on entend 
que la teneur en ces composes est telle que 1'odeur 
et/ou le gout indesirable cause par les composes ne 
25 sont pas presentes par le liege ou le materiau a base 
de liege selon 1' invention. 

Les bouchons, selon 1' invention, conviennent 
notamment au bouchage de recipients, tels que des 
bouteilles, barriques, tonneaux ou autres, contenant 
30 des produits alimentaires , de preference, liquides, 
tels que des produits viticoles. 
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Enfin, 1' invention est relative ^ un procede 
de disinfection et/ou aseptisation du liege ou d'un 
materiau & base de liege par mise en contact dudit 
materiau avec un fluide dense sous pression, additionne 
5 d'un cosolvant. 

L ' invention sera mieux comprise a la lecture 
de la description suivante f faite en reference aux 
dessins joints, dans lesquels : 

la figure 1 represente, de maniere 
10 schematique, une vue laterale en coupe d'un exemple 
d ' installation pour la mise en ceuvre du procede de 
1' invention ; 

la figure 2 est un graphique donnant 
l'efficacite de nettoyage E en % de pieces de liege 

15 supplementees en PCP et en TCA, bouillies (h droite) et 
non bouillies (a gauche) pour diverses durees de 
traitement t (en heures) et diverses densites du C0 2 
dC0 2 (en g/1), les colonnes avec des hachures serrees 
sont relatives au PCP (pentachlorophenol ) et les 

20 colonnes avec des hachures espacees sont relatives au 
TCA (2,4,6-trichloroanisole) ; 

- la figure 3 reprend sous forme graphique 
1' evaluation de la tenue mecanique de bouchons 
« tubes » dans des planches de liege traitees par du 

25 C0 2 et non traitees par du C0 2 ainsi que de piece 
temoins , bouillies ou non. 

La tenue mecanique a ete evaluee par mesure 
des pressions de compression (PC) et des pressions de 
retour (Pret). 

30 - La figure 4 est un graphique donnant la 

variation logarithmique, variation (log), de la 
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croissance microbienne en fonction de la temperature 
appliquee (T(°C)) lors du traitement par C0 2 seul 
(courbe en traits pointings) ou par C0 2 additionne 
d'eau (courbe en traits pleins). 

La figure 1 represente, de maniere 
schematique, une vue laterale en coupe de 
1' installation selon 1' invention. 

II est bien evident qu'une telle figure ne 
represente qu'un exemple de realisation d'une 
installation et qu'elle n'est donnee qu'a titre 
illustratif et non limitatif . 

Sur cette figure, sont representes des moyens 
de mise en contact du liege ou d'un materiau a base de 
liege sous la forme d'un extracteur ou autoclave (1). 

Un tel extracteur est capable de supporter la 
pression mise en ceuvre dans le procede de 1' invention 
et il est egalement muni de moyens de chauffage et de 
regulation de la temperature sous la forme d'une double 
enveloppe thermostatee (2), dans laquelle circule un 
fluide caloporteur adequat (3), (4). 

Le volume de 1' extracteur ou autoclave est 
variable, il est fonction notamment de la quantite de 
liege a traiter, il peut etre facilement determine par 
1'homme du metier. 

L' extracteur regoit les pieces de liege ou de 
materiau a base de liege a traiter (5), par exemple, 
sous la forme de plaques, planches, ou de bouchons, ces 
pieces sont placees, de preference, en un ou plusieurs 
support (s) ou grille(s)- 

Sur la figure 1, 1 ' installation representee 
ne comporte qu'un seul extracteur (1), il est bien 
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evident que 1 'installation peut comprendre plusieurs 
extracteurs, par exemple, de 2 a 10, disposes, par 
exemple, en serie. 

L' installation comprend egalement des moyens 
5 pour amener un fluide, tel que du C0 2 a l'6tat dense et 
sous pression, par exemple a 1'etat supercritique. 

Ainsi, sur la figure 1, le fluide, par 
exemple, du C0 2 , en provenance d'une canalisation de 
recyclage (6), et/ou eventuellement d'un reservoir de 

10 stockage et d' appoint, par exemple, de C0 2 (7) penetre- 
t-il, par l'intermediaire d'une vanne (8) dans un 
reservoir de liquefaction (9) muni de moyens de 
regulation de temperature sous la forme d'une double 
enveloppe thermostatee (10), dans laquelle circule un 

15 fluide caloporteur adequat (11, 12). 

Ledit fluide, tel que du C0 2 , est ainsi 
liquefie et circule au travers d'un debitmetre (13), 
puis est pompe et comprime par l'intermediaire d'une 
pompe (14), par exemple, une pompe de compression de 

20 type a membrane ou a piston ou, par exemple, d'un 
compresseur vers l'extracteur (1). 

Avant d'etre introduit dans l'extracteur (1), 
par l'intermediaire d'une vanne (15), le fluide, par 
exemple, le C0 2 pompe, est rechauffe dans un echangeur 

25 (16), dit echangeur « supercritique », dans lequel il 
est rechauffe pour se trouver dans des conditions ou il 
est sous la forme d'un fluide dense et sous pression, 
en particulier, d'un fluide dense supercritique. 

C'est-a-dire que le fluide, est, dans cet 

30 echangeur rechauffe au-dela de sa temperature critique 
qui est, par exemple, de 31,1°C, dans le cas du C0 2 . 
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Sur la figure 1, on a egalement represents 
des moyens d' injection d'un cosolvant sous la forme 
d'une pompe haute pression (17) alimentee par un 
reservoir de cosolvant (18), qui permet l'apport 
5 progressif d'une quantite connue de cosolvant dans le 
fluide comprime, par 1 ' intermediaire d'une canalisation 
(19) reliee a la canalisation d' alimentation en fluide 
de l'extracteur (1), en amont de 1'echangeur (16) et en 
aval de la pompe de compression (14). 

10 C'est done le melange forme par le fluide 

comprime et le cosolvant qui est amene a la temperature 
de travail par 1 ' intermediaire de I'echangeur (16). 

Selon 1' invention, le melange fluide et 
cosolvant impregne dans 1' enceinte de l'extracteur (1) 

15 les pieces de liege ou de materiau a base de liege a 
traiter (5), par exemple, des plaques de liege ou des 
bouchons deja emboutis, et extrait les composes 
chimiques contaminants indesirables . 

Selon la taille des pieces a traiter, une ou 

20 plusieurs pieces seront traitees simultanement . 

A condition que la solubilite ne soit pas 
trop grande, par barbotage, le fluide tel que le C0 2 va 
se charger plus ou moins en fonction du temps de 
contact entre les deux corps. 

25 Ainsi, a 1' entree de 1' autoclave d' extraction 

(1), le fluide supercritique sera une solution homogene 
de fluide, tel que de C0 2 et de cosolvant. 

On peut aussi prealablement melanger la 
charge de liege a une proportion connue de cosolvant, 

30 avant 1' operation d' extraction, e'est-a-dire avant 
d'introduire le fluide dans 1' autoclave. 
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Le courant de fluide tel que du C0 2 , dans 
lequel sont solubilises 1 s composes extraits du liege 
est ensuite envoye vers des moyens de separation relies 
au sommet de l'extracteur ou autoclave (1) et 
5 comprenant, par exemple, trois separateurs de type 
cyclone (20, 21, 22) relies en serie, chacun d'entre 
eux etant precede d'une vanne de detente automatique 
(23, 24, 25). 

Trois separateurs de type cyclone (20, 21, 
10 22) ont ete representes sur la figure 1, mais il est 
bien evident que le nombre, le type et la succession 
des separateurs peut varier. 

La detente a laquelle est soumis le fluide 
s'opere a temperature constante. 
15 Dans chacun des separateurs, se produit une 

separation ou demixtion, d'une part, des composes 
organiques extraits du liege qui sont sous forme de 
liquide et, d' autre part, d'un gaz, par exemple, du 
C0 2 . 

20 Les composes extraits du liege sont soutires 

(26, 27, 28), par exemple, a la base des separateurs, 
et recuperes, puis eventuellement soumis a de nouvelles 
operations de separation, d' extraction ou de 
purification, par exemple, centrifugation, decantation 

25 ou extraction liquide/liquide, ou detruits. 

Le gaz issu de la separation, tel que du C0 2 
est epure, puis envoye dans les moyens de recyclage du 
fluide, qui comprennent, essentiellement , une 
canalisation (6) et un echangeur « froid » (26) ou 

30 liquef acteur , par exemple, sous la forme d'une enceinte 
thermostatee, pour etre dirige vers la reserve liquide 
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(9) a basse temperatur , maintenue par 1 ' intermediaire 
d'un bain refrigerant qui refroidit et liquefie le 
fluide (11, 12), tel que le C0 2 . 

Les moyens d'epuration (29) ont ete 
5 representes sur la figure 1 par une colonne a reflux ou 
une colonne a charbon actif (29) placee sur les moyens 
de recyclage du fluide. 

Enfin, 1 'installation comprend des moyens de 
regulation (non representes), notamment de la pression, 
10 dans les differentes parties du procede, qui 
comprennent une chaine de regulation composee de 
capteurs de pression, de regulateurs et de vannes a 
aiguille pilotees pneumatiquement . 

L' invention va maintenant etre decrite en 
15 reference aux exemples suivants, donnes a titre 
illustratif et non limitatif. 



Exemples 



20 °n a realise le traitement ou nettoyage 

d'echantillons de liege par le procede de 1' invention, 
en utilisant une installation analogue a celle de la 
figure l f le fluide etant du C0 2 dense, sous pression. 

Plus precisement, cette installation 

25 comprend : 

- une reserve de C0 2 sous la forme d'une 
sphere d'environ 300 kg, une telle sphere est 
disponible dans le commerce ; 

- un liquefacteur , sous la forme d'une 
30 enceinte en acier d'environ 2 litres et thermos tatee a 
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basse temperature, par 1 ' intermediaire d'un bain 
refrigerant ; 

- une pompe de compression de 0 §l 300 bars et 
d'un debit maximum de 10 kg/h ; 

5 - une pompe ct cosolvant de 0 a 300 bars pour 

permettre 1'apport progress if d'un cosolvant, tel que 
de 1'eau a de 0,01 a 0,1% en poids, dans le C0 2 dense 
sous pression ; 

- un echangeur supercritique sous la forme 
10 d'une double enveloppe thermostatee ; 

- un extracteur, sous la forme d'un autoclave 
d'un volume de 6 litres et d'une pression maximale de 
300 bars dote d'une double enveloppe ; 

- trois separateurs de type cyclone, dotes de 
15 vannes de detente automatique. 

Les pieces de liege a traiter sont placees 
dans 1' autoclave et se presentent sous la forme de 
planches ou plaques d'une dimension de quelques 
dizaines de centimetres. 
20 Les pieces de liege a traiter comportent deux 

lots differents : 

- un premier lot de pieces de liege a subi 
une operation de bouillage, conforme aux pratiques 
usuellement admises pour le type de materiau ; a 

25 s avoir, une immersion pendant 1 h 3 0 dans de l'eau a 
100°C ; 

- un second lot de pieces de liege n'a pas 
subi de bouillage. 

Les deux lots ont ete soumis a un traitement 
30 de supplementation par une solution aqueuse de PCP 
(pentachlorophenol) et de TCA ( trichloroanisole) par 
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trempage dans un recipient pendant quelques heures, a 
savoir, de 1 a 5 heures, avec action d'ultrasons pour 
parfaire 1 ' impregnation des pieces de liege. 

On mesure la teneur en PCP et en TCA des 
5 pieces de liege, avant et apres traitement de ces 
pieces par le procede de 1 # invention. 

Ces mesures sont effectuees par broyage de 
1 ' echantillon , extraction liquide-solide , 

transformation en acetate pour le PCP, purification sur 
10 cartouche et analyses par chromatographic en phase 
gazeuse et spectrometrie de masse. 

Des tests mecaniques sont egalement realises 
sur des bouchons « tubes » dans les pieces (planches) 
de liege traitees, non traitees, et bouillies et non 
15 bouillies. Ces tests sont les suivants : 

- mesure de la pression de compression (PC), 
qui consiste a mesurer la pression a exercer pour 
amener un bouchon de liege de 24 mm de diametre nominal 
jusqu'a 16 mm, qui est le diametre de compression d'une 

20 boucheuse ; 

- mesure de la pression de retour (Pret) qui 
est la mesure de la pression exercee par le bouchon de 
liege, lorsqu'il revient de 16 mm, qui est le diametre 
de compression d'une boucheuse, jusqu'a 21 mm, qui est 

25 le diametre maximal d'un col de bouteille. 

Enfin, des essais de culture de la flore 
microbienne : levures, moisissures, germes aerobies 
mesophiles, enterobacteries , coliformes, bacillus et 
anaerobies sulf ito-reducteurs , ont ete realises par 

30 comptage sur milieux specif iques d'ensemencemeint et 
evalues par la diminution du logarithme de la 
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croissance de cette flore, apres traitement par le C0 2 
a 1'etat dense sous pression, avec et sans eau comme 
cosolvant . 

Les exemples 1 et 2 suivants sont plus 
5 particuli&rement relatifs h 1' elimination de composes 
organiques a partir d'echantillons de liege, 
prealablement supplementes a des taux tres largement 
superieurs a ceux normalement rencontres dans les 
productions de liege destinees a la fabrication de 
10 bouchons . 



Exemple 1 



On traite par le procede de 1 ' invention des 
15 pieces (planches) de liege representant une quantite 
totale d' environ 4 00 g de produit. 

Ces pieces n'ont pas subi de traitement de 
bouillage prealable. 

Le taux initial de PCP et de TCA, apres 
20 analyse selon le mode operatoire defini ci-dessus, 
s'est avere etre de 75 ppb pour chacun des produits 
contaminants . 

Les conditions operatoires du procede selon 
1' invention sont generalement les suivantes: 
25 - cosolvant : eau distillee a environ 

0,2 %o ; 

- pressions operatoires : de 100 ^ 300 bars ; 

- temperature : environ 50 °C ; 

- duree du traitement : de 1 a 5 heures. 
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A 1' issue du traitement, ces pieces en liege 
font l'objet d'une analyse de la teneur residuelle en 
PCP et en TCA. 

On realise aussi une mesure de la tenue 
mecanique, de bouchons « tubes » dans ces planches, par 
les mesures de pressions de compression, « pc » et de 
retour « Pret », decrites plus haut. 

Pour cette derniere evaluation, des mesures 
ont ete egalement effectuees sur des bouchons tubes 
dans des pieces (planches) temoins non traitees par le 
procede de 1' invention, de fagon a comparer la tenue 
mecanique obtenue apres traitement par le procede de 
1' invention, a celle obtenue en 1' absence de traitement 
par ce procede. 

La figure 2 regroupe les resultats obtenus en 
terme d' efficacite de nettoyage en %, qui est definie 
par un ratio des masses de contaminant (PCP ou TCA) , 
mesurees par analyse dans les pieces avant et apres 
nettoyage par le procede de 1' invention et selon la 
20 formule suivante : 



10 



15 



Efficacite % - (1 - masse de contaminant a P*es traitement ^ ^ iqq ^ 

masse de contaminant avant traitement 



L' efficacite de nettoyage est donnee sur la 
figure 2 pour differentes durees de traitement et pour 
chacun des contaminants PCP et TCA. 

La figure 3 regroupe les resultats obtenus en 
ce qui concerne 1' evaluation de la tenue mecanique (en 
N/cm 2 ) des bouchons tubes dans les pieces (planches) de 
liege traitees ou non traitees, par chacune des deux 
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mesures de pression de compression « PC » / et de 

pression de retour « Pret »• 

Un temoin n'ayant pas ete traite par le 

procede de 1' invention est utilise comme reference. 
5 On se reportera au Tableau 1 pour les 

resultats des tests relatifs a la tenue mecanique des 

bouchons tubes dans des planches de liege traitees et 

non traitees par le procede de 1' invention. 

Sur le tableau sont egalement indiquees les 
10 conditions specif iques du traitement selon 1' invention, 

mises en oeuvre dans cet exemple. 



Exemple 2 

15 On traite par le procede de 1' invention des 

pieces (planches) de liege representant une quantite 

totale d' environ 400 g de produit. 

A la difference de 1' exemple 1, ces pieces 

subissent, au prealable, un traitement par bouillage 
20 (immersion pendant 1 h 30 dans de l'eau proche de 

100°C ). 

Le taux initial de PCP et de TCA determine 
par analyse, selon le mode operatoire defini ci-dessus, 
s'est avere etre de 50 ppb pour chacun des produits 
25 contaminants . 

On effectue sur les pieces (planches) en 
liege les memes mesures que celles effectuees dans 
1 ' exemple 1 . 

Ces mesures sont egalement realisees sur des 
30 bouchons de la piece temoin non traitee par le procede 
de 1 ' invention . 
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De la meme maniere que pour l'exemple 1, les 
resultats relatifs a l'efficacite de nettoyage sont 
donnes sur la figure 2 ; tandis que les resultats 
relatifs a la tenue mecanique des bouchons tubes dans 
les pieces (planches) sont donnes sur la figure 3 et 
sont egalement mentionnes dans le Tableau 1 . 



Tableau 1 



10 



Pianettes bouillies (B) 




PC (N/crrf) 


Pret (N/otO 


izv oars, &crc, 
lh, 6,5 kg/h 


Essal PI 


Teooin B 


26 


1,8 


BP1 


28 


1,8 


250 bars, 60 U C, " 
5 h, 10 kg/h 


Essai P2 


Tanoin B 


26 


1,8 


BP2 


30 


1,8 


iMxincnes non fcouillies (AVB) 




PC (N/otf) 


Pret (N/aif) 


j.^u oars, 60 w c, 
1 h, 6,5 kg/h 


Essai PI 


Tenoin AVB 


29 


1,6 


AVBP1 


26 


1,7 


250 bars, 60 U C, 
5 h, 10 kg/h 


Essai P2 


Tenoin AVB 


29 


1,6 


AVBP2 


27 


1,9 



* PC : Pression de compression 
Pret : Pression de retour 



L' analyse des resultats obtenus dans les 
exemples 1 et 2 , en ce qui concerne l'efficacite de 

15 nettoyage (figure 2), montre qu'une efficacite tres 
proche de 100 % est obtenue apres traitement, selon 
1' invention, par le C0 2 dense, sous pression, que ce 
soit pour 1' extraction du PCP, avec une efficacite 
allant de 84 a 100%, ou que ce soit pour 1' extraction 

20 du TCA qui est de 100 %, dans tous les cas. 

Dans l'exemple 1, sur les echantillons non 
bouillis, l'efficacite s'echelonne entre 84 et 92 % en 
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ce qui concerne 1' extraction du PCP soit une tenue 
residuelle de 12 ^ 6 ppb pour une charge initiale de 
75 ppb. 

L'efficacite obtenue sur 1' extraction du TCA 

5 est totale et egale a 100 %, ce qui correspond a une 
teneur residuelle en TCA inferieure a la limite de 
detection de la methode d' analyse mise en oeuvre. 

Dans l'exemple 2, sur les echantillons 
bouillis, l'efficacite d' extraction du PCP s'avere 

10 legerement meilleure et s'echelonne entre 94 et 100 %, 
ce qui correspond a une teneur residuelle allant de 
3 ppb a une valeur inferieur a la limite de detection 
de la methode d' analyse des PCP et TCA et ce, pour des 
conditions de traitement identiques a celles de 

15 l'exemple 1, mais avec une charge initiale plus faible 
de 50 ppb en PCP et TCA. 

L'efficacite d' extraction sur le TCA est 
totale et de 100 %. 

Pour ce qui est des resultats obtenus, en ce 

20 qui concerne la tenue mecanique des bouchons tubes dans 
les pieces (planches) de liege traitees (figure 3), 
1' ensemble des resultats des exemples 1 et 2 montre une 
excellente tenue mecanique des pieces de liege traitees 
par le C0 2 , selon le procede de 1' invention. 

25 On constate, lors des mesures de pressions de 

compression PC, une difference qui n'excede pas 5 N/cm 2 
entre les bouchons tubes dans les pieces temoins non 
traitees au C0 2 , comparee a ceux tubes dans les pieces 
nettoyees par le C0 2 . 

30 De plus, la variation affectant la tenue 

mecanique est du meme ordre de grandeur pour les 



WO 01/23155 



42 



PCT/FR00/02653 



5 



10 



15 



20 



25 



bouchons tubes dans les pieces traitees que celle 
normalement obtenue sur bouchons tubes dans les pieces 
temoins, comme le demontrent les valeurs suivantes de 
la tenue mecanique : 

• bouchons tubes dans des pieces temoins non 
traitees au C0 2 : 

27,5 + 1,7 N/cm 2 (pour n = 4) ; 

- bouchons tubes dans des pieces traitees au 
C0 2 (exemples 1 et 2) : 

27 * 8 ± 1,7 N/cm 2 (pour n = 4). 

De la meme maniere, on ne constate pas de 
variation significative sur les resultats obtenus lors 
de la mesure des pressions de retour Pret ou les 
valeurs obtenues sont de : 

If 7 + 0,1 N/cm 2 (n = 4) pour les pieces 

temoins ; 

1/8 + 0,1 N/cm 2 (n = 4) pour les pieces 
traitees (exemples 1 et 2). 



On constate enfin que la densite du C0 2 ne 
constitue pas un parametre plus preponderant que le 
temps de traitement ou que la charge initiale de 
composes organiques responsable du gout indesirable 
30 (PCP et TCA) . 
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Les resultats presentes ci-dessus montrent 
que les pieces de liege traitees par le procede de 
1' invention sont totalement aptes a subir un 
emboutissage et/ou a servir pour le bouchage de 
5 produits viticoles. 

Exemple 3 

Get exemple montre l'efficacite 

10 anti-microbienne du procede selon 1' invention, lorsque 
de l'eau, en tant que solvant, est ajoutee au fluide 
dense sous pression. 

Des pieces d'un substrat similaire au 
materiau decrit (liege) sont ainsi traitees par du C0 2 
15 dense sous pression, dans lequel a ete ajoute de l'eau, 
a raison de 0,02 % en poids, a une pression de 300 bar 
et a une temperature allant de 0 a 60 °C. 

On determine la croissance des 

micro-organismes par le mode operatoire decrit plus 
20 haut . 

On traite, dans les memes conditions, des 
pieces de substrat (liege) equivalentes , mais sans que 
de l'eau ne soit ajoutee au fluide dense sous pression 
et on determine, de nouveau, la croissance des 

25 micro-organismes • 

Les resultats obtenus sont regroupes sur la 
figure 4 , qui indique la variation logarithmique de la 
croissance microbienne obtenue en fonction de la 
temperature (en °C) appliquee lors du traitement. 

30 La courbe en trait plein est la. courbe 

relative au traitement par C0 2 additionne d'eau, tandis 
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que la courbe en traits pointilles est relative au 
traitement par C0 2 seul, sans addition d'eau. 

On constate que le traitement realise a 
l'aide de C0 2 dense sous pression induit au maximum une 
5 diminution de la croissance microbienne d'un facteur 
100, et cela seulement pour une temperature de 
traitement de 60°C. 

En revanche, cette diminution atteint un 
facteur 1 million pour une temperature de 40 °C, lorsque 
10 le C0 2 est associe a de l'eau. 

Sans vouloir etre lie par une quelconque 
theorie, il est probable que 1'eau, meme en faible 
proportion, en presence de C0 2 , produit de l'acide 
carbonique et confere un pH acide au melange. 
15 L' action conjuguee de la pression et de 

l'acidite induit alors un effet fortement nefaste a la 
survie des micro-organismes presents. 
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RE VEND I CAT I ON S 

1. Procede de traitement du liege ou d'un 
materiau k base de liege, dans lequel on met en contact 

5 le liege ou ledit materiau a base de liege avec un 
fluide dense sous pression, k une temperature de 10 ct 
120°C et sous une pression de 10 a 600 bars. 

2 . Procede selon la revendication 1 , dans 
lequel la mise en contact est realise a une temperature 

10 de 40 a 80 °C et sous une pression de 100 a 300 bars. 

3. Procede selon l'une quelconque des 
revendications 1 et 2, dans lequel ledit fluide dense 
sous pression est a l'etat supercritique . 

4. Procede selon l'une quelconque des 
15 revendications 1 et 3, dans lequel on effectue des 

cycles de compression/decompression. 

5. Procede selon la revendication 4, dans 
lequel lesdits cycles de compression/decompression sont 
realises avec une amplitude de variation de pression de 

20 10 a 100 bars et des intervalles de temps de 10 
secondes a quelques minutes, par exemple 10 minutes. 

6. Procede selon la revendication 1, dans 
lequel ledit fluide est choisi parmi le dioxyde de 
carbone ; 1 ' hexaf luorure de soufre ; 1'oxyde nitreux ; 

25 le protoxyde d' azote ; les alcanes legers ayant, par 
exemple, de 1 a 5 atomes de carbone, tels que le 
methane, le propane, le butane, l'isobutane et le 
pentane ; les alcenes, comme 1' ethylene et le 
propylene ; et certains liquides organiques, comme le 

30 methanol et l'ethanol. 
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7. Precede selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 6, dans leguel un cosolvant est 
ajoute au fluide dense sous pression. 

8 * Procede selon la revendication 7 , dans 
5 lequel ledit cosolvant est choisi parmi l'eau ; les 
solutions aqueuses ; les alcools, par exemple, les 
alcools aliphatiques de 1 a 5 atomes de carbone, tels 
que l'ethanol, le methanol, le butanol ; les cetones ; 
et leurs melanges. 

10 9* Procede selon la revendication 8, dans 

lequel lesdites solutions aqueuses sont des solutions 
tampons, telles que des solutions tampons de phosphate 
et/ou d ' hydrogenophosphate ; des solutions 

d'antifongiques et/ou d' antibiotiques, telles que la 

15 penicilline ; des solutions d ' antioxydants , telles que 
des solutions d'acide ascorbique. 

10. Procede selon l'une quelconque des 
revendications 7 et 8, dans lequel ledit cosolvant est 
ajoute au fluide dense, sous pression, a raison de 0,01 

20 a 10 % en poids . 

11. Procede selon la revendication 10, dans 
lequel ledit cosolvant est ajoute au fluide sous 
pression, a raison de 0,02 a 1 % en poids. 

12. Procede d' extraction selective des 
25 composes organiques contaminants a partir du liege ou 

d'un materiau a base de liege, dans lequel ledit 
materiau est traite par le procede selon l'une 
quelconque des revendications 7 a 11. 

13. Procede d' extraction selective selon la 
30 revendication 12, dans lequel lesdits composes 
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organiques sont des composes responsables de gouts 
et/ou odeurs indesirables. 

14. Procede d ' extraction selon la 
revendication 13 , dans lequel lesdits composes 

5 organiques responsables de gouts et/ou odeurs 
indesirables sont des (poly )chlorophenols et autres 
composes phenoliques ; et des (poly )chloroanisoles et 
autres derives de l'anisole. 

15. Procede selon la revendication 12 , dans 
10 lequel lesdits composes organiques sont le 

pentachlorophenol (PCP), le trichloroanisole (TCA) et 
le tetrachloroanisole (TeCA) . 

16. Procede d' extraction selon l'une 
quelconque des revendications 12 k 15 , dans lequel le 

15 fluide dense, sous pression est le C0 2 , et le cosolvant 
est de l'eau ou une solution aqueuse. 

17. Procede de traitement ou d' extraction, 
selon l'une quelconque des revendications 1 a 16, dans 
lequel, suite au traitement ou a 1' extraction par le 

20 fluide dense sous pression, le fluide et les extraits 
sont separes par une ou plusieurs etapes et le fluide 
sous forme gazeuse est recycle, 

18. Procede selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 17, dans lequel le liege ou ledit 

25 materiau a base de liege est prealablement ou 
posterieurement, audit traitement ou a ladite 
extraction, par le fluide dense sous pression, soumis, 
en outre, a un traitement mecanique et/ou chimique , 
plus particulierement un traitement par de l'eau chaude 

30 ou bouillante, communement appele « traitement de 
bouillage » . 
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19. Procede selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 18, dans lequel ledit liege ou ledit 
materiau a base de liege est mis en forme prealablement 
ou posterieurement audit traitement ou a ladite 

5 extraction par le fluide dense sous pression ; ou 
prealablement audit traitement mecanique et/ou 
chimique, eventuel precedant ledit traitement ou ladite 
extraction par le fluide dense sous pression ; ou 
posterieurement audit traitement mecanique et/ou 
10 chimique eventuel, suivant ledit traitement ou ladite 
extraction par le fluide dense sous pression. 

20. Procede selon la revendication 19, dans 
lequel le liege ou ledit materiau a base de liege est 
mis sous la forme de bouchons, planches, plaques. 

15 21. Procede de fabrication de bouchons en 

liege ou en materiau a base de liege, comprenant au 
moins une etape de traitement ou d' extraction selon 
l'une quelconque des revendications la 18. 

22. Installation de fabrication de pieces en 
20 liege ou en materiau a base de liege, tels que des 

bouchons comprenant une installation de traitement ou 
d' extraction par mise en contact dudit liege ou dudit 
materiau avec un fluide dense sous pression dans les 
conditions specif iees dans l'une quelconque des 
25 revendications 1 a 18. 

23. Procede de disinfection ou aseptisation 
du liege ou d'un materiau a base de liege par mise en 
contact du liege ou dudit materiau a base de liege avec 
un fluide dense sous pression et additionne d'un 

30 cosolvant . 
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FIG. 4 
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